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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft eine Be-
schichtungsquelle fir die physikalische Dampfphasen-
abscheidung von dotierten Kohlenstoffschichten, insbe-
sondere von dotierten amorphen Kohlenstoffschichten,
und ein Herstellungsverfahren fiir eine derartige Be-
schichtungsquelle.

[0002] Amorphe Kohlenstoffschichten (engl. amor-
phous diamond-like carbon, DLC) sind kohlenstoffhaltige
Schichten, die im G_egensatz zu Grafitschichten (besit-
zen kristalline Struktur und sp2 hybridisierte Kohlenstoff-
atome) und Diamantschichten (haben kristalline Struktur
und sp3 hybridisierte Kohlenstoffatome) strukturell aus
einem amorphen Netzwerk von sp2 und sp3 hybridisier-
ten Kohlenstoffatomen bestehen. Amorphe Kohlenstoff-
schichten kénnen wasserstofffrei oder wasserstoffhaltig
sein und Dotierungen anderer Elemente enthalten. In
VDI 2840 (Verein Deutscher Ingenieure, Kohlenstoff-
schichten, Grundlagen, Schichttypen und Eigenschaf-
ten) sind die verschiedenen Schichttypen amorpher Koh-
lenstoffschichten klassifiziert. Aufgrund sowohl grafit- als
auch diamantahnlicher Strukturen liegen viele Eigen-
schaften von amorphen Kohlenstoffschichten zwischen
denen von Grafit und Diamant. Amorphe Kohlenstoff-
schichten zeichnen sich durch eine diamantahnliche
Harte (Harte bis zu 90 GPa) aus und haben zugleich
hohe Verschleilbestandigkeit, einen geringen Reibkoef-
fizienten und eine gute Schichthaftung. Diese Schichten
werden daher zunehmend unter anderem fir tribologi-
sche Anwendungen, beispielsweise als reibungsmin-
dernde und verschleiRbestandige Beschichtungen bei
Automobilkomponenten, eingesetzt. Zusatzlich weisen
amorphe Kohlenstoffschichten eine ausgezeichnete bi-
ologische Vertraglichkeit auf.

[0003] Neben diesen vorteilhaften Eigenschaften ist
eine beschrankte thermische Stabilitat nachteilig, denn
die schlechte Oxidationsbestandigkeit von amorphen
Kohlenstoffschichten flihrt zu einer begrenzten Einsatz-
temperatur von etwa 350°C.

[0004] Amorphe Kohlenstoffschichten werden in der
Regel als Diinnschichten mit Schichtdicken von wenigen
Mikrometern abgeschieden, ublicherweise tber chemi-
sche oder physikalische Gasphasenabscheidung. Als
wichtiges chemisches Gasphasenabscheidungsverfah-
ren (engl. chemical vapour deposition, CVD) ist dabei die
plasmaunterstiitzte chemische Gasphasenabscheidung
(engl. plasma-assisted CVD (PA-CVD), auch als plasma-
enabled CVD bezeichnet) zu nennen, bei der die chemi-
sche Abscheidung durch ein Plasma, ublicherweise
durch eine aufere Hochfrequenz-Wechselspannung er-
zeugt, unterstiitzt wird. Die zur Herstellung von amor-
phen Kohlenstoffschichten gebrauchlichsten physikali-
schen Gasphasenabscheidungsverfahren (engl. physi-
cal vapour deposition, PVD) sind Magnetron-Kathoden-
zerstaubung (engl. magnetron sputter deposition) und
Lichtbogenverdampfen (engl. arc-PVD, auch arc evapo-
ration). Bei der Magnetron-Kathodenzerstaubung wird in
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einer Kammer ein durch ein Plasma ionisiertes Arbeits-
gas (z.B. Argon oder kohlenstoffhaltige Gase) auf ein
aus dem Beschichtungsmaterial gebildetes Target be-
schleunigt, wodurch Teilchen des Beschichtungsmateri-
als herausgeschlagen werden, in die Gasphase Ubertre-
ten und aus der Gasphase auf dem zu beschichtenden
Substrat abgeschieden werden. In der Nahe der aktiven
Oberflache des Targets ist ein zusatzliches Magnetfeld
angelegt, um die Sputterrate zu erhdhen und somit den
Beschichtungsvorgang zu beschleunigen. Beim Verfah-
ren der Lichtbogenverdampfung wird das als Kathode
bereitgestellte Beschichtungsmaterial durch einen tber
die Kathode wandernden Lichtbogen lokal geschmolzen
und verdampft. Der teilweise ionisierte Beschichtungs-
materialdampf breitet sich, gegebenenfalls unterstiitzt
durch eine zuséatzlich angelegte elektrische Spannung,
vonder Kathode aus und kondensiert an der zu beschich-
tenden Substratoberfliche. Die Herstellung amorpher
Kohlenstoffschichten mittels Lichtbogenverdampfung
von Grafitkathoden ist aufgrund der starken Temperatur-
abhangigkeit der elektrischen Leitfahigkeit von Grafit
sehr schwierig. Durch die geringe Beweglichkeit des
Lichtbogens kommt es haufig zu sogenannten Pinning-
Effekten, bei denen der Lichtbogen lokal an einer Stelle
hangen bleibt, wodurch ein homogener Abtrag der Gra-
fitkathoden behindert wird.

[0005] Ein Vorteil von PVD Verfahren gegeniiber CVD
Verfahren ist, dass im Allgemeinen die thermische Be-
lastung des Substrates bei PVD Verfahren geringer ist
als bei CVD Verfahren und daher mittels PVD Verfahren
auch temperatursensiblere Materialien beschichtet wer-
den kdnnen. Bei Einsatz eines Reaktivgases kann es
auch bei PVD Verfahren zu chemischen Reaktionen mit
dem Arbeitsgas kommen.

[0006] Die Eigenschaften amorpher Kohlenstoff-
schichten sind vielfaltig und kénnen durch Variation des
Wasserstoffgehalts und geeigneter Dotierungen in wei-
ten Bereichen eingestellt werden. Generell kommen als
Dotierungsmaterial (Dotand) sowohl Metalle (karbidbil-
dende Metalle wie beispielsweise Wolfram, Titan oder
Vanadium und nicht karbidbildende Metalle wie Gold,
Kupfer oder Silber) als auch nichtmetallische Elemente
(beispielsweise Silizium, Sauerstoff, Stickstoff, Fluor und
Bor) zur Anwendung. So kann beispielsweise die ther-
mische Stabilitat, die Verschleilbestandigkeit und der
Reibungskoeffizient der Kohlenstoffschichten durch Do-
tierung mit Silizium, Titan, Chrom, Wolfram oder Molyb-
dan beeinflusst werden, wobei der Anteil des Dotanden
Ublicherweise kleiner als 25 mol% (Molprozent) ist.
[0007] Die Herstellung qualitativ hochwertiger dotier-
teramorpher Kohlenstoffschichten ist derzeit mit zahlrei-
chen Herausforderungen verbunden. Einerseits wird die
Komplexitat des Beschichtungsprozesses signifikant er-
héht. Bei CVD Verfahren erfolgt die Dotierung durch zu-
satzliches Verdampfen einer chemischen Verbindung
des gewiinschten Dotanden (fir eine Titan-dotierte
amorphe Kohlenstoffschicht beispielsweise durch Ver-
dampfen von TiCl,), bei PVD Verfahren durch paralleles
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Zerstauben (Co-sputtern) von Grafit und eines elemen-
taren Targets bzw. Kathode (beispielsweise einer zu-
satzlichen Titanbeschichtungsquelle). Besonders nach-
teilig bei der Verwendung mehrerer Beschichtungsquel-
len ist die schlechte Homogenitat der aufgebrachten
Schichten, zudem sind in der Regel niedrigere Wachs-
tumsraten zu erzielen. Bei der Herstellung dotierter Koh-
lenstoffschichten haben CVD Verfahren gegeniiber PVD
Verfahren den Nachteil, dass viele wichtige Dotanden
wie beispielsweise Molybdan oder Wolfram nicht in einer
geeigneten flissigen bzw. gasférmigen Verbindung vor-
liegen. Dies ist einer der Nachteile gegentiber den PVD
Verfahren.

[0008] ZurVerbesserung der Schichthomogenitat gibt
es erste Ansatze, bei denen die bendtigten Beschich-
tungsmaterialien in einem Target bzw. einer Kathode aus
einem Werkstoffverbund zusammengefiigt werden
(Chaus et al., Surface, microstructure and optical prop-
erties of copper-doped diamond-like carbon coating de-
posited in pulsed cathodic arc plasma, Diamond & Re-
lated Materials 42 (2014), p 64-70). In Chaus et al. wird
ein zylindrisches Kathodentarget aus Grafit (Durchmess-
er 32 mm) verwendet, in das Stédbe aus dem Dotanden
Kupfer (Durchmesser 6 mm) eingebettet sind (sogenan-
nte Stopfenkathode). Die Qualitat der erzeugten Schich-
tenistallerdings fiirindustrielle Anwendungen nicht véllig
zufriedenstellend, da nichtsdestotrotz Inhomogenitaten
in der Beschichtungsschicht auftreten, die auf die zeitlich
variierende Zusammensetzung des verdampften Bes-
chichtungsmaterials zurtickzufiihren sind. Zudem ist auf-
grund unterschiedlicher Verdampfungsraten zwischen
dem Grafitbereich und dem Kupferstaben die Abtragung
der Kathode inhomogen und die Lebensdauer der Kath-
ode vermindert.

[0009] Es sind ferner Targets bekannt, bei denen ein
pordser Grundkorper aus Grafit mit einer Schmelze aus
einem Dotanden oder liber eine Gasphase, die den Dot-
anden beinhaltet, infiltriert wird. Zwecks Infiltrierbarkeit
muss der Grafit-Grundkorper eine offenporige Struktur
haben und aus diesem Grund kann bei infiltrierten Grafit-
Targets der Anteil des Dotanden nicht unterhalb eines
bestimmten Schwellwerts gewahlt werden. Wird die In-
filtration vorzeitig beendet, um niedrige Gehalte an Dot-
anden einzustellen, so bleibt ein hoher Anteil an Porositat
Uibrig. Nachteilig ist zudem, dass beim Beschichtungs-
prozess aufgrund des zusammenhangenden Netzwerks
des Dotanden im Target Inhomogenitaten beim Materi-
alabtrag auftreten.

[0010] Ein Beispiel firr eine Beschichtungsquelle, bei
der Grafit und Dotand in einer Einheit zusammengefiihrt
sind, wirdin JP2005/060765 angedeutet. Genauere Aus-
fuhrungen tber den Aufbau der Beschichtungsquelle so-
wie das Herstellungsverfahren, ob beispielsweise in
Form einer Stopfenkathode oder in Form eines infiltrier-
ten Targets, fehlen.

[0011] Des Weiteren beschreibt die US 6,143,142 A
die Herstellung von Beschichtungen aus Kohlenstoff und
einem anderen Element und die Verwendung von Tar-
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gets aus Kohlenstoff und Silizium, sowie Kohlenstoff und
Aluminium. L. J. Yu et al. (Applied Surface Science 195
(2002) 107-116) beschreibt die Verwendung von unge-
sinterten Kathoden aus reinem Grafit oder aus Al-Ti-
Grafit Kathoden. Die US 2014/0346039 A1 beschreibt
Targets mitim Target verteilten Kohlenstoff Partikeln fr
die Herstellung von magnetischen Aufnahmemedien.
[0012] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist, eine
Beschichtungsquelle fiir die physikalische Dampfpha-
senabscheidung zur Herstellung von dotierten Kohlen-
stoffschichten, insbesondere von dotierten amorphen
Kohlenstoffschichten zur Verfligung zu stellen, beidenen
die bei der Verwendung von mehreren Beschichtungs-
quellen auftretenden vorhin genannten Nachteile ver-
mieden bzw. reduziert werden. Die Beschichtungsquelle
soll insbesondere eine mdglichst homogene Verteilung
des Dotanden in der abgeschiedenen Kohlenstoffschicht
ermdglichen. Zudem soll sie bei einer Lichtbogenver-
dampfung zu keiner 6rtlich erhdhten Verdampfungsrate
neigen. Weiters ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung,
ein Herstellungsverfahren fiir eine derartige Beschich-
tungsquelle zu schaffen.

[0013] Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren zur
Herstellung einer Beschichtungsquelle fir die Dampf-
phasenabscheidung von dotierten Kohlenstoffschichten
gemal Anspruch 1 und durch eine dotierte Beschich-
tungsquelle gemafR Anspruch 6 geldst. Vorteilhafte Aus-
gestaltungen der Erfindung sind Gegenstand von abhan-
gigen Unteranspriichen.

[0014] Dieerfindungsgemale dotierte Beschichtungs-
quelle wird durch Sintern einer Pulvermischung aus koh-
lenstoffhaltigem Pulver (bzw. einer kohlenstoffhaltigen
Pulvermischung) und Dotand-haltigem Pulver (bzw. ei-
ner Dotand-haltigen Pulvermischung) hergestellt. Sie
weist Kohlenstoff als Matrixmaterial mit einem Stoffmen-
genanteil von mindestens 75 mol% und mindestens ei-
nen Dotanden mit einem Stoffmengenanteil zwischen 1
mol% und 25 mol%, bevorzugt zwischen 1 mol% und 20
mol%, besonders bevorzugt zwischen 2 mol% und 10
mol% auf. Vorteilhafterweise kann dabei der Stoffmen-
genanteil des mindestens einen Dotanden kleiner 5
mol% sein. Neben dem Dotand kénnen in der Beschich-
tungsquelle Ubliche herstellungsbedingte Verunreini-
gungen wie beispielsweise Schwefel vorhanden sein,
wobei die Menge an Verunreinigungen typischerweise
geringer als 1000 ppm ist. Der Dotand dient der gezielten
Modifikation der unter Verwendung der Beschichtungs-
quelle abgeschiedenen Kohlenstoffschicht.

[0015] Der Dotand kann ein Metall oder ein Halbmetall
sein. Der Dotand kann auch eine oxidische, nitridische,
boridische oder silizidische Verbindung eines Metalls
oder eines Halbmetalls sein. Insbesondere kénnen als
Dotand die Metalle Titan, Vanadium, Chrom, Zirkon, Ni-
ob, Molybdan, Hafnium, Tantal, Wolfram und das Halb-
metall Silizium verwendet werden. Als Dotand kdnnen
zudem Oxide, Nitride, Boride oder Silizide der Metalle
Titan, Vanadium, Chrom, Zirkon, Niob, Molybdan, Haf-
nium, Tantal, Wolfram oder Oxide, Nitride, Boride des
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Halbmetalls Silizium verwendet werden.

[0016] Der Dotand kann in der Beschichtungsquelle in
im Wesentlichen unveranderter Form vorliegen oder mit
dem Matrixmaterial Kohlenstoff wahrend des Sintervor-
ganges chemisch reagiert haben. Der Dotand kann auch
in Form einer karbidischen Verbindung des Dotanden in
das Matrixmaterial eingebracht worden sein, beispiels-
weise als Metallkarbid oder Halbmetallkarbid.

[0017] Mitdem Dotanden wird in der vorliegenden An-
meldung auf ein oder mehrere Elemente oder chemische
Verbindungen Bezug genommen, die, abgesehen von
etwaigen Verunreinigungen, in der Beschichtungsquelle
neben dem Kohlenstoff vorliegen. Wird die Beschich-
tungsquelle unter Verwendung eines Pulvers aus einer
karbidischen Verbindung eines Dotiermaterials herge-
stelltoder kommt es wahrend des Sintervorgangs zu che-
mischen Reaktionen zwischen dem Dotiermaterial mit
dem Kohlenstoff, so wird in der vorliegenden Erfindung
mitdem Dotanden also auf das Dotiermaterial Bezug ge-
nommen und nicht auf die karbidische Verbindung des
Dotiermaterials. Wird beispielsweise die Beschichtungs-
quelle aus einem Ausgangspulver aus einem Metallkar-
bid bzw. einem Halbmetallkarbid hergestellt, so wird in
der vorliegenden Erfindung als Dotand der Beschich-
tungsquelle das entsprechende Metall bzw. Halbmetall
verstanden und nicht das Metallkarbid bzw. Halbmetall-
karbid. Analoges gilt bei Verwendung eines Metall- bzw.
Halbmetallpulvers, das beim Herstellungsprozess mit
dem Kohlenstoff reagiert. Auch hier wird in der vorliegen-
den Erfindung als Dotand das entsprechende Metall bzw.
Halbmetall verstanden und nicht die karbidische Verbin-
dung des Metalls bzw. Halbmetalls. Beide Beschich-
tungsquellen fihren beim Beschichtungsprozess zu ei-
ner mit dem entsprechenden Metall bzw. Halbmetall do-
tierten Kohlenstoffschicht.

[0018] Die Dotierunginder Beschichtungsquelle kann,
muss aber nicht zwangslaufig mit der Dotierung in der
mittels der Beschichtungsquelle abgeschiedenen Koh-
lenstoffschicht Gbereinstimmen. Aufgrund von verschie-
denen Vorgangen beim Beschichtungsprozess, bei-
spielsweise chemischen Reaktionen mit dem Prozess-
gas, kann sich die chemische Zusammensetzung der ab-
geschiedenen dotierten Kohlenstoffschicht bzw. das
Verhaltnis zwischen Dotiermaterial und Kohlenstoff in
der abgeschiedenen Kohlenstoffschicht von der Dotie-
rung in der Beschichtungsquelle unterscheiden.

[0019] MitBeschichtungsquelle wird insbesondere auf
ein Target bei der Magnetron-Kathodenzerstaubung
bzw. auf eine Kathode bei der Lichtbogenverdampfung
Bezug genommen.

[0020] ErfindungsgemaRistder Dotand in Partikelform
in eine Kohlenstoffmatrix fein verteilt eingebettet. Dies
wird durch die Herstellung der Beschichtungsquelle mit-
tels Sintern aus pulverférmigen Komponenten erreicht.
Kohlenstoff (Grafit) und Dotand liegen daher nicht wie
beim Stand der Technik in separaten Beschichtungs-
quellen oder in einer Beschichtungsquelle in makrosko-
pisch voneinander getrennten Bereichen, wie beispiels-
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weise bei Stopfenkathoden oderbeidurch Infiltrieren her-
gestellten Beschichtungsquellen, vor. Die erfindungsge-
mafe dotierte Beschichtungsquelle vereinfacht die Her-
stellung und erhoht die Qualitat der damit abgeschiede-
nen dotierten Kohlenstoffschichten signifikant. Wahrend
bei herkdmmlichen Beschichtungsquellen (getrenntes
Grafit und Dotandtarget bzw. -kathode) die Betriebspa-
rameter jeder einzelnen Beschichtungsquelle separat
Uberwacht werden missen, um naherungsweise homo-
gen dotierte Schichten zu erzielen, wird bei der vorlie-
genden Erfindung Kohlenstoff und Dotand aus derselben
Beschichtungsquelle verdampft bzw. zerstaubt. Es sind
daher nur noch die Betriebsparameter fiir eine einzelne
Beschichtungsquelle zu regeln. Das Verhéltnis der Ver-
dampfungsrate zwischen Matrixmaterial und Dotand ist
weitgehend zeitunabhangig. Die Zusammensetzung des
verdampften Materials ist zudem auch weitgehend ortsu-
nabhangig und variiert 6rtlich kaum tber die zu beschich-
tende Substratoberflaiche. Es kénnen daher die beim
Stand der Technik vor allem bei der Beschichtung von
groRflachigen Substraten auftretenden Probleme ver-
mieden werden, bei denen die Beschichtungsquellen
aus Grafit und Dotand an verschiedenen Orten positio-
niert sind und sich die aus den einzelnen Beschichtungs-
quellen stammenden Elemente auf der zu beschichten-
den Substratflache nicht gleichmaRig abscheiden.
[0021] Ein weiterer Vorteil ist, dass bei Lichtbogenver-
dampfung der Abtrag der als Kathode ausgebildeten Be-
schichtungsquelle gleichmaRiger verlauft. Die Dotand-
haltigen Partikel wirken als Stoérelemente im Geflige der
Kathode und beeinflussen positiv die Laufeigenschaften
des Lichtbogens Uber die Oberflache der Kathode. Der
Lichtbogen wird dadurch immer wieder unterbrochen
und an anderer Stelle neu geziindet. Durch die besseren
Laufeigenschaften des Lichtbogens wird auch die Qua-
litdt der abgeschiedenen Schichten verbessert. Bei der
erfindungsgeméafien Kathode kommt es seltener zu Pin-
ning-Effekten und dadurch weniger stark ausgepragten
lokalen Aufschmelzungen als bei einer reinen Grafitka-
thode, Abscheidungen in Form von Spritzern (Droplets)
treten daher vermindert auf.

[0022] Das Gefiige der Beschichtungsquelle weist er-
findungsgeman zumindest zwei unterschiedliche kristal-
lografische Phasen auf, wobei zumindest eine Phase den
Dotanden aufweist. Die Dotand-haltigen Partikel kbnnen
also eine eigene kristallografische Phase in der Phase
des Matrixmaterials Kohlenstoff ausbilden. Der Dotand
kann mit dem Kohlenstoff chemisch reagieren oder in mit
dem Kohlenstoff nicht reagierter Form vorliegen. In der
vorliegenden Erfindung wird unter Dotand-haltigem Par-
tikel sowonhl ein Partikel, bei dem der Dotand in mit dem
Kohlenstoff abreagierter Form vorliegt, als auch ein Par-
tikel, bei dem der Dotand in mit dem Kohlenstoff nicht
abreagierter Form vorliegt, verstanden.

[0023] In einer bevorzugten Ausfihrungsform ist die
mittlere KorngrélRe der Dotand-haltigen Partikel kleiner
als 50pm, insbesondere kleiner als 20pum. Die Dotand-
haltigen Partikel sind makroskopisch (auf einer Langen-
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skala im mm-Bereich) gleichmaRig im Geflige der Be-
schichtungsquelle verteilt. Bevorzugt ist der mittlere Ab-
stand der Dotand-haltigen Partikel kleiner als 50pum, ins-
besondere kleiner als 20p.m. Die geringe GréRe und fei-
nen Verteilung des Dotanden in der Kohlenstoffmatrix
bewirkt eine duRerst homogene und zeitlich konstante
Zusammensetzung des verdampften bzw. zerstaubten
Beschichtungsmaterials, es gelingt dadurch, Kohlen-
stoffschichten mit sehr gleichmaRig verteiltem Dotanden
abzuscheiden.

[0024] Die Verteilung der Dotand-haltigen Partikel, die
mittlere KorngréRe und der mittlere Abstand wird - wie
in dem Fachgebiet bekannt - anhand eines Querschnitts
der Probe ermittelt. Die erhaltene Oberflache wird dabei
in ein Harz eingebettet, geschliffen, poliert und mit einem
Rasterelektronenmikroskop (oder alternativ mit einem
Lichtmikroskop) untersucht und quantitativ ausgewertet.
Unter gleichmaRiger Verteilung der Dotand-haltigen Par-
tikel ist zu verstehen: Betrachtet man einen Querschnitt
der Probe unter einem Rasterelektronenmikroskop und
wertet die Anzahl der Dotand-haltigen Partikel in ver-
schiedenen, reprasentativen Bildausschnitten aus, so ist
die Streuung der Haufigkeitsverteilung der Anzahl der
Dotand-haltigen Partikel pro Bildausschnitte gering.
Wahlt man beispielsweise fir die GroRe des Bildaus-
schnitts ein Quadrat mit einer Lange von etwa dem 25-
fachen der mittleren PartikelgrofRe der Dotand-haltigen
Partikel und ermitteltin einer Serie von 10 verschiedenen
Bildausschnitten jeweils pro Bildausschnitt die Anzahl
der Dotand-haltigen Partikel, die sich vollstandig inner-
halb des Bildausschnitts befinden, so weicht bei den ein-
zelnen Bildausschnitten die Anzahl der Dotand-haltigen
Partikel nicht mehr als um einen Faktor 3 von der (aus
den 10 Bildausschnitten ermittelten) durchschnittlichen
Anzahl von Dotand-haltigen Partikel pro Bildausschnitt
ab.

[0025] Die erfindungsgemafle Beschichtungsquelle
wird in Form eines Targets oder als Kathode zur physi-
kalischen Dampfphasenabscheidung von dotierten Koh-
lenstoffschichten, insbesondere von dotierten amorphen
Kohlenstoffschichten, verwendet. Beim Beschichtungs-
prozess kommen bevorzugt kohlenstoffhaltige Prozess-
gase wie Acetylen oder Methan zum Einsatz.

[0026] Die Erfindung betrifft auch ein Herstellungsver-
fahren der oben beschriebenen Beschichtungsquelle.
Zur Herstellung einer derartigen Beschichtungsquelle
wird von einer Pulvermischung aus kohlenstoffhaltigem
Pulver und Pulver, das den gewtiinschten Dotanden auf-
weist, ausgegangen. Als kohlenstoffhaltiges Pulver kén-
nen Pulver oder eine Pulvermischung aus natirlichem
oder synthetischen Grafit, Koks, amorphen Kohlenstoff
oder Ruf® verwendet werden. Grafit, Koks und Rul} be-
sitzen eine grafitische Kristallstruktur, Unterschiede be-
stehen in der Fehlerfreiheit und GréRe der einzelnen
Kristallite. Unter dem Dotand-haltigen Pulver wird auch
eine Pulvermischung, die den Dotanden aufweist, ver-
standen sowie insbesondere auch ein Pulver bzw. eine
Pulvermischung aus einer karbidischen Verbindung des
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Dotanden. Zur Herstellung einer Beschichtungsquelle fiir
die Abscheidung einer mit einem Metall oder Halbmetall
dotierten Kohlenstoffschicht kann ein Pulver des ent-
sprechenden Metalls bzw. Halbmetalls verwendet wer-
den. Es kann aber auch ein Pulver eines Karbids des
entsprechenden Metalls oder Halbmetalls verwendet
werden. Eine aus einem derartigen Karbidpulver herge-
stellte Beschichtungsquelle fiihrt beim Beschichtungs-
prozess auch zu einer mit dem entsprechenden Metall
bzw. Halbmetall dotierten Kohlenstoffschicht. Sollte eine
Beschichtungsquelle zur Abscheidung von Kohlenstoff-
schichten mit mehreren Dotanden benétigt werden, so
kann die Pulvermischung Komponenten mehrerer Dot-
anden aufweisen.

[0027] Die Ausgangspulver kénnen trocken oder nass
gemahlen werden und werden in einer Mischkammer in-
tensiv vermischt. Der Mahlvorgang kann unter Beigabe
von Mahlkugeln erfolgen, wodurch Agglomerate und
Klumpen aus Partikeln zerkleinert werden, eine homo-
gene Verteilung der Mischkomponenten erzielt wird und
der Mischvorgang beschleunigt wird. Die erhaltene Pul-
vermischung weist bevorzugt eine mittlere PartikelgréRe
mit einem Durchmesser kleiner als 50 um auf. Bevorzugt
weist das kohlenstoffhaltige Pulver und/oder das Dot-
and-haltige Pulver eine mittlere PartikelgrofRe mit einem
Durchmesser kleiner als 50 pwm auf, wodurch eine au-
Rerst homogene Verteilung des Dotanden in der Be-
schichtungsquelle erzielt werden kann. Es wird ein ge-
eignetes Mischverhaltnis zwischen Dotand und kohlen-
stoffhaltigem Pulver eingestellt, sodass nach dem Sin-
terprozess ein Formkdrper mit einem Kohlenstoffanteil
von mindestens 75 mol% und mindestens einem Dotan-
den mit einem Anteil zwischen 1 mol% und 25 mol%,
insbesondere zwischen 1 mol% und 20 mol%, erhalten
wird.

[0028] Nach dem Mahlprozess wird die Pulvermi-
schung in ein Formwerkzeug, beispielsweisein eine Gra-
fitform, eingefiillt und bei Temperaturen von 1300°C bis
3000°C, in geeigneter Atmosphare gesintert. Der Sinter-
prozess erfolgt insbesondere in inerter oder reduzieren-
der Atmosphéare oder im Vakuum. Der Sinterprozess er-
folgt erfindungsgeman druckunterstitzt, d.h. das Sintern
erfolgt unter Verdichten der Pulvermischung bei einem
angelegten mechanischen Druck von 5 bis 50 MPa. Der
mechanische Druck wird vorteilhafterweise beim Aufhei-
zen stufenweise aufgebracht und eine gewisse Zeit auf-
rechterhalten. ErfindungsgemaRe Sinterverfahren fir
die Beschichtungsquelle sind rasche Heipressverfah-
ren, beispielsweise Uber Heizleiter beheiztes HeilRpres-
sen oder induktiv beheiztes Heillpressen, oder Sinter-
verfahren mittels direkten Stromdurchgang (beispiels-
weise Spark Plasma Sintern). Wahrend beim Sintern im
direktem Stromdurchgang die Warme intern durch einen
durch das Pulver geflihrten Stromfluss erzeugt wird, wird
beim HeilRpressen die Warme von auf3erhalb zugefiihrt.
Diese Verfahren zeichnen sich durch hohe Heiz- und Ab-
kiihlraten und kurze Prozesszeiten aus. Erfindungsge-
mafk weisen die so hergestellten Formkorper eine hohe
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Dichte mit mindestens 80%, bevorzugt mit mindestens
90% der theoretischen Dichte auf. Wird die Pulvermi-
schung beim Sintervorgang in uniaxialer Richtung ge-
presst, so entsteht ein Formkérper, bei dem das Geflige
eine gerichtete Struktur aufweist, die in eine Richtung
normal zur Pressrichtung ausgerichtet ist, das Geflige
weist also eine bevorzugte Ausrichtung auf. Optional
kann der gesinterte Formkorper nach dem Sintern zur
Grafitierung bei Temperaturen im Bereich von 2000°C
bis 3000°C ohne zusatzlich angelegten aufleren Druck
warmebehandelt werden. Durch diese Hochtemperatur-
behandlung wird bewirkt, dass die Gr6Re und der Anteil
der Grafitkristallite zunehmen, aul3erdem wird die ther-
mische und elektrische Leitfahigkeit des Formkdrpers
verbessert. Gleichzeitig wird der Formkoérper reiner, da
(abgesehen von den gewtlinschten Dotanden) eventuelle
Verunreinigungen verdampfen.

[0029] Abschliefend wird der gesinterte Formkorper
mechanisch, beispielsweise durch spanabhebende
Werkzeuge, zur gewiinschten Endform der Beschich-
tungsquelle verarbeitet.

[0030] Die Herstellung der erfindungsgemafen dotier-
ten Grafit-Beschichtungsquelle hat gegeniber der Her-
stellung einer reinen Grafit-Beschichtungsquelle einen
wichtigen Vorteil. Reiner Kohlenstoff (Grafit) ist schwer
sinterbar, da fir den Zusammenhalt des Kohlenstoffpul-
vers eine zusatzliche Bindemittelmatrix erforderlich ist.
Ublicherweise kommen hierfiir Peche oder Polymere mit
hohem Kohlenstoffgehalt zum Einsatz, die in einem ther-
mischen Behandlungsschritt in Kohlenstoff umgesetzt
werden. Bei der Herstellung einer dotierten Kohlenstoff-
Beschichtungsquelle wird durch die Zugabe des Dotan-
den der Sintervorgang unterstutzt, teilweise durch die
Reaktion der Dotanden mit dem Kohlenstoff. Es wird zu-
dem eine bessere Verdichtung des Formkoérpers er-
reicht.

[0031] Im Folgenden wird die Erfindung anhand von
drei Ausflihrungsbeispielen und dazugehorigen Abbil-
dungen naher erlautert. Ausfiihrungsbeispiel 1 betrifft
Varianten von mit dem Halbmetall Silizium dotierten Be-
schichtungsquellen, Ausfiihrungsbeispiel 2 eine mit dem
Metall Titan dotierte Beschichtungsquelle, und Ausflh-
rungsbeispiel 3 betrifft eine mit der chemischen Verbin-
dung Chromdiborid dotierte Beschichtungsquelle.
[0032] Ausfiihrungsbeispiel 1:

Als Ausfihrungsbeispiel 1 wurde ein rondenférmiges
Target mit 75 mm Durchmesser und 5 mm Dicke aus
einer Pulvermischung aus Grafit (C) und Silizium (Si) her-
gestellt. Als Ausgangsmaterial wurden ca. 1,5 kg einer
Mischung aus SiPulver und C Pulver (mittlere Korngrof3e
d 50 von etwa 10 wm)im Mischverhaltnis von 10/90 mol%
verwendet, die unter Zugabe von 5 | Isopropanol und 5
kg Mahlkugeln aus Si-Nitrid 4 Stunden lang in einem To-
pfroller nass gemahlen wurden. Nach Abtrennung der
Mahlkugeln wurde der Pulveransatz durch Verdampfen
des Alkohols bei ca. 100°C getrocknet und anschlief3end
in einer Siebanlage mit einer Maschenweite von 1 mm
fraktioniert. Die chemische Analyse des dadurch ent-
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standenen Si/C Pulveransatzes ergab einen Si-Anteil
von 10 mol % und einen Kohlenstoffgehalt von 90 mol%.
Die Pulvermischung wurde anschlieRend in einer Spark-
Plasma-Sinter-Anlage (SPS Anlage) unter Verwendung
von Grafit-Presswerkzeugen bei einem Pressdruck von
30 MPa verdichtet und bei einer Temperatur von 2100°C
zu einer Ronde mit 85 mm Durchmesser und 8 mm Dicke
in direktem Stromdurchgang gesintert. Es wurde dabei
bei einer Sintertemperatur von 2100°C eine Dichte von
1,90 g/cm3 erzielt, was 88 % der theoretischen Dichte
des Materials entspricht. Die gesinterte Ronde wurde
durch Zerspanung zu einem Target mit 75 mm Durch-
messer und 5 mm Dicke endbearbeitet.

[0033] Es wurden zusatzliche Varianten (Mischver-
haltnis von C zu Si- Pulver: 90/10 mol%) bei den Sinter-
temperaturen 1500°C und 1800°C hergestellt, bei denen
eine Dichte von 1,77 g/cm3 (83 % der theoretischen Dich-
te) (bei 1500°C) bzw. eine Dichte von 1,78 g/cm3 (83%
der theoretischen Dichte) (bei 1800°C) erzielt wurde.
[0034] Zur Analyse der gesinterten Ronde wurden aus
der Ronde Proben ausgeschnitten und im Querschliff
mittels Rasterelektronenmikroskopie und réntgenogra-
phischer Phasenanalyse analysiert.

[0035] In Abbildung 1 ist eine rasterelektronenmikros-
kopische Aufnahme des Gefliges eines Querschliffs
durch die bei2100°C gesinterte Rondenprobe dargestellt
(die Grofe des Bildausschnitts betragt etwa 115 wm mal
90 pum, der MaRstabsbalken entspricht 20 wm). In der
Aufnahme zeigt sich eine feinkdrnige, homogene Struk-
tur des Gefiiges. Dariiber hinaus ist die hohe Dichte des
Gefiliges mit einer sehr geringen Porositat zu sehen. In
dieser Abbildung ist die gerichtete Struktur des Gefliges
nichterkennbar, dadie Ebene des Querschliffs senkrecht
zur Pressrichtung und damit auch auf die Ausrichtung
des Gefiiges. Abbildung 2 zeigt die mittels energiedis-
persiver Rontgenspektroskopie (EDX) ermittelte Ele-
mentverteilung des in Abbildung 1 umrahmten Bereichs
der Probe, wobei Si hell und C dunkel dargestellt ist. Aus
der EDX Analyse (in Abbildung 3 ist die Anzahl der Zah-
limpulse als Funktion der Energie in keV dargestellt) er-
gibt sich, dass die Ronde im Wesentlichen nur aus den
Elementen Siund C besteht. Die Messung der Korngro-
Re ergab fir die Si-haltigen Partikel einen mittleren
Durchmesserkleiner als 10 pm, der mittlere Abstand die-
ser Partikel ist kleiner als 20 pum. Die Si-haltigen Partikel
sind im Gefiige der Beschichtungsquelle gleichmafig
verteilt.

[0036] Ein Rontgen-Diffraktogramm (XRD) der Probe
zeigt, dass der Dotand Silizium nur in Form von Si-Karbid
vorliegt, also in mit dem Kohlenstoff abreagierter Form,
was auf eine wahrend des Sintervorgangs abgelaufene
chemische Reaktion zwischen Silizium und Kohlenstoff
hinweist. Es liegen im Geflige also zwei unterschiedliche
kristallographische Phasen, eine C-Phase und eine Si-
Karbid-Phase, vor.

[0037] Abbildung 4 zeigt eine rasterelektronenmikros-
kopische Aufnahme des Gefiiges eines Querschliffs ei-
ner Variante eines mit Silizium dotierten Targets mit ei-
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nem Si-Anteil von 5 mol% und einem Kohlenstoffgehalt
von 95 mol%. Das Target wurde analog zu den obigen
Varianten mit entsprechendem Mischverhaltnis C/Si-
Pulver in einer SPS-Anlage bei einer Sintertemperatur
von 1500°C hergestellt (der MaRstabsbalken entspricht
10 wm). Im Gefiige ist deutlich eine gerichtete Struktur
erkennbar, die auf den Pressvorgang im Sintervorgang
zurtickzufihren ist.

[0038] Diese Varianten von mit Silizium dotierten Tar-
gets dienen zur Abscheidung von mit Silizium dotierten
Kohlenstoffschichten, insbesondere von mit Silizium do-
tierten amorphen Kohlenstoffschichten. Die Abschei-
dung der gewilinschten Schichten wurde anhand des zu-
erst beschriebenen Targetvariante demonstriert. Die bei
2100°C gesinterte Ronde aus dem Werkstoff CSi 90/10
mol% (Durchmesser 75 mm, Dicke 5 mm) wurde mittels
Indium auf eine Riickplatte aus Kupfer mit einem Durch-
messer von 75 mm und einer Starke von 3 mm flachig
gelétet. Das so erhaltene Target wurde in einer PVD An-
lage im DC Sputterprozess zur Beschichtung eines Sub-
strats aus Hartmetall eingesetzt. Das Target zeigte dabei
ein stabiles Verhalten in Bezug auf die Ziindung und die
Stabilitat des Plasmas bei Leistungen von 200 Watt (500
Vund 0,4 A), 300 Watt (550 V und 0,55 A) und 400 Watt
(570Vund 0,7 A). In den auf dem Substrat aus Hartmetall
abgeschiedenen Schichten wurde Silizium und Kohlen-
stoff detektiert.

[0039] Ausfiihrungsbeispiel 2:

Im Ausfiihrungsbeispiel 2 wurde eine mit Titan dotierte
Beschichtungsquelle zur Abscheidung von mit Titan do-
tierten Kohlenstoffschichten hergestellt. Als Ausgangs-
material fir das rondenférmige Target mit 75 mm Durch-
messer und 5 mm Dicke wurden ca. 1,5 kg einer Mi-
schung aus Ti Pulver und C Pulver (mittlere KorngréRRe
d 50 von etwa 10 wm)im Mischverhaltnis von 10/90 mol%
verwendet, die unter Zugabe von 5 | Isopropanol und 5
kg Mahlkugeln aus Si-Nitrid 4 Stunden lang in einem To-
pfroller nass gemahlen wurden. Die einzelnen Ferti-
gungsschritte sind analog zu den Verfahrensschritten
beim Ausfihrungsbeispiel 1, die getrocknete Pulvermi-
schung wurde bei einem Pressdruck von 30 MPa und
einer Temperatur von 2100°C in direktem Stromdurch-
gang gesintertund anschliefend mechanisch bearbeitet.
Die an Querschnitten der gesinterten Probe durchgefihr-
te XRD Untersuchung zeigte, dass Titan im Gefiige durch
eine Reaktion mit dem Kohlenstoff nur in der Form von
Ti-Karbid vorliegt.

[0040] Ausfiihrungsbeispiel 3:

Beim Ausfiihrungsbeispiel 3wurde ein Target fiir die phy-
sikalische Dampfphasenabscheidung von mit Chrom-Di-
borid dotierten Kohlenstoffschichten hergestellt. Die Her-
stellschritte sind analog zu den in den Verfahrensschrit-
ten bei den vorherigen Ausfiihrungsbeispielen. Als Aus-
gangsmaterial fur das rondenférmige Target mit 75 mm
Durchmesser und 5 mm Dicke wurden ca. 1,5 kg einer
Mischung aus Chrom-Diborid Pulver und C Pulver (mitt-
lere KorngréRe d 50 von etwa 10 pm) im Mischverhaltnis
von 10/90 mol% verwendet, die unter Zugabe von 5 |
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Isopropanol und 5 kg Mahlkugeln aus Si-Nitrid 4 Stunden
lang in einem Topfroller nass gemahlen wurden. Die ge-
trocknete Pulvermischung wurde bei einem Pressdruck
von 30 MPa und einer Temperatur von 2100°C zu einer
Ronde mit 85 mm Durchmesser und 8 mm Dicke gesin-
tert und anschlielend mechanisch nachbearbeitet. Eine
an Querschnitten der gesinterten Probe durchgefiihrte
XRD Untersuchung zeigte, dass der Dotand in mit dem
Kohlenstoff nicht abreagierter Form vorliegt.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung einer Beschichtungsquel-
le fur die physikalische Dampfphasenabscheidung
von dotierten Kohlenstoffschichten, wobei die Be-
schichtungsquelle Kohlenstoff als Matrixmaterial mit
einem Anteil von mindestens 75 mol% und mindes-
tens einen Dotanden mit einem Anteil zwischen 1
mol% und 25 mol% aufweist, wobei der Dotant in
Partikelform in der Kohlenstoffmatrix feinverteilt ein-
gebettet ist und das Geflige der Beschichtungsquel-
le zumindest zwei unterschiedliche kristallographi-
sche Phasen aufweist und zumindest eine Phase
den Dotanten aufweist, wobei die Beschichtungs-
quelle mindestens 80% theoretische Dichte auf-
weist, dadurch gekennzeichnet, dass dieses zu-
mindest die folgenden Herstellschritte umfasst:

* Herstellen einer Pulvermischung aus kohlen-
stoffhaltigem Pulver und Dotand-haltigem Pul-

ver
« Sintern der Pulvermischung mittels Sintern im
direkten  Stromdurchgang oder mittels

HeilRpressen bei Temperaturen von 1300°C bis
3000°C und einem Druck von 5MPa bis 50 MPa
* Mechanisches Bearbeiten des gesinterten
Formkorpers zu einer Beschichtungsquelle

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Dotand ein Metall, ein Halbme-
tall, ein Metalloxid, ein Halbmetalloxid, ein Metallni-
trid, ein Halbmetallnitrid, ein Metallborid, ein Halb-
metallborid, ein Metallsilizid oder ein Halbmetallsili-
zid ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Dotand ein Element aus
der Gruppe Titan, Vanadium, Chrom, Zirkon, Niob,
Molybdan, Hafnium, Tantal, Wolfram, Silizium, eine
oxidische, nitridische, boridische oder silizidische
Verbindung eines Elements aus der Gruppe Titan,
Vanadium, Chrom, Zirkon, Niob, Molybdan, Hafni-
um, Tantal, Wolfram oder eine oxidische, nitridische
oder boridische Verbindung von Silizium ist.

4. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, dass das kohlen-
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stoffhaltige Pulver und/oder das Dotand-haltige Pul-
ver eine mittlere PartikelgroRe mit einem Durchmes-
ser kleiner als 50 pm aufweist.

Verfahren nach einem der vorangehenden Ansprii-
che, dadurch gekennzeichnet, dass der gesinterte
Formkorper nach dem Sinterprozess zur Grafitie-
rung ohne zusatzlichen angelegten Druck bei Tem-
peraturen im Bereich von 2000°C bis 3000°C war-
mebehandelt wird.

Beschichtungsquelle fur die physikalische Dampf-
phasenabscheidung zur Herstellung von dotierten
Kohlenstoffschichten, welche mittels Sintern aus
pulverférmigen Komponenten hergestellt ist und
Kohlenstoff als Matrixmaterial mit einem Anteil von
mindestens 75 mol% und mindestens einen Dotan-
den mit einem Anteil zwischen 1 mol% und 25 mol%
aufweist und der Dotant in Partikelform in der Koh-
lenstoffmatrix feinverteilt eingebettetist und das Ge-
fuge der Beschichtungsquelle zumindest zwei unter-
schiedliche kristallographische Phasen aufweist,
wobei zumindest eine Phase den Dotanten aufweist
und die Beschichtungsquelle eine Dichte von min-
destens 80% theoretischer Dichte aufweist.

Beschichtungsquelle nach Anspruch 6, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Dotand ein Metall, ein Halb-
metall, ein Metalloxid, ein Halbmetalloxid, ein Me-
tallnitrid, ein Halbmetallnitrid, ein Metallborid, ein
Halbmetallborid, ein Metallsilizid oder ein Halbme-
tallsilizid ist.

Beschichtungsquelle nach Anspruch 6 oder 7, da-
durch gekennzeichnet, dass der Dotand ein Ele-
ment aus der Gruppe Titan, Vanadium, Chrom, Zir-
kon, Niob, Molybdan, Hafnium, Tantal, Wolfram, Si-
lizium oder eine oxidische, nitridische, boridische
oder silizidische Verbindung eines Elements aus der
Gruppe Titan, Vanadium, Chrom, Zirkon, Niob, Mo-
lybdan, Hafnium, Tantal, Wolfram oder eine oxidi-
sche, nitridische oder boridische Verbindung von Si-
lizium ist.

Beschichtungsquelle nach einem der Anspriiche 6
bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass der mittlere
Abstand der Dotand-haltigen Partikel kleiner als
50pnm betragt.

Beschichtungsquelle nach einem der Anspriiche 6
bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass das Geflige
eine gerichtete Struktur aufweist.

Verwendung einer Beschichtungsquelle nach einem
der Anspriiche 6 bis 10 zum Abscheiden von dotier-
ten Kohlenstoffschichten.
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Claims

Process for producing a coating source for the phys-
ical vapour deposition of doped carbon layers, where
the coating source comprises carbon as a matrix ma-
terial in a proportion of at least 75 mol% and at least
one dopant in a proportion in the range from 1 mol%
to 25 mol%, wherein the dopant-containing particles
are uniformly distributed in the microstructure of the
carbon matrix and wherein the microstructure of the
coating source has at least two different crystallo-
graphic phases and at least one phase comprising
the dopant, wherein the coating source has a theo-
retical density of at least 80%,

characterized in that this process comprises at
least the following production steps:

* production of a powder mixture composed of
carbon-containing powder and dopant-contain-
ing powder

« sintering of the powder mixture by means of
sintering with direct passage of current or by
means of hot pressing at temperatures of from
1300°C to 3000°C and a pressure of 5 MPa to
50 MPa

* mechanical working of the sintered shaped
body to give a coating source.

Process according to Claim 1, characterized in that
the dopant is a metal, a semimetal, a metal oxide, a
semimetal oxide, a metal nitride, a semimetal nitride,
a metal boride, a semimetal boride, a metal silicide
or a semimetal silicide.

Process according to Claim 1 or 2, characterized
in that the dopant is an element from the group con-
sisting of titanium, vanadium, chromium, zirconium,
niobium, molybdenum, hafnium, tantalum, tungsten,
silicon, an oxidic, nitridic, boridic or silicidic com-
pound of an element from the group consisting of
titanium, vanadium, chromium, zirconium, niobium,
molybdenum, hafnium, tantalum, tungsten or an ox-
idic, nitridic or boridic compound of silicon.

Process according to any of the preceding claims,
characterized in that the carbon-containing powder
and/or the dopant-containing powder has an aver-
age particle size having a diameter of less than 50
pm.

Process according to any of the preceding claims,
characterized in that the sintered shaped body is
heat-treated without additional applied pressure at
temperatures in the range from 2000°C to 3000°C
after the sintering process in order to effect graphi-
tization.

Coating source for the physical vapour deposition to
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produce doped carbon layers, which has been pro-
duced by means of sintering from pulverulent com-
ponents and comprises carbon as matrix material in
a proportion of at least 75 mol% and at least one
dopant in a proportion in the range from 1 mol% to
25 mol%, wherein the dopant-containing particles
are uniformly distributed in the microstructure of the
carbon matrix and wherein the microstructure of the
coating source has at least two different crystallo-
graphic phases, wherein at least one phase com-
prises the dopant and wherein the density of the coat-
ing source is greater than 80 % of the theoretical
density.

Coating source according to Claim 6, characterized
in that the dopant is a metal, a semimetal, a metal
oxide, a semimetal oxide, a metal nitride, a semimet-
al nitride, a metal boride, a semimetal boride, a metal
silicide or a semimetal silicide.

Coating source according to Claim 6 or 7, charac-
terized in that the dopant is an element from the
group consisting of titanium, vanadium, chromium,
zirconium, niobium, molybdenum, hafnium, tanta-
lum, tungsten, silicon or an oxidic, nitridic, boridic or
silicidic compound of an element from the group con-
sisting of titanium, vanadium, chromium, zirconium,
niobium, molybdenum, hafnium, tantalum, tungsten
or an oxidic, nitridic or boridic compound of silicon.

Coating source according to any of Claims 6 to 8,
characterized in that the average spacing of the
dopant-containing particles is less than 50 um.

Coating source according to any of Claims 6 to 9,
characterized in that the microstructure has an ori-
ented structure.

Use of a coating source according to any of Claims
6 to 10 for the deposition of doped carbon layers.

Revendications

Procédé pour la préparation d’'une source de revé-
tement pour le dép6t physique en phase vapeur de
couches carbonées dopées, la source de revéte-
ment présentant du carbone comme matériau de
matrice en une proportion d’au moins 75% en mole
et au moins un dopant en une proportion entre 1%
en mole et 25% en mole, le dopant étant incorporé
sous forme particulaire finement divisée dans la ma-
trice carbonée et la structure de la source de revé-
tement présentant au moins deux phases cristallo-
graphiques différentes et au moins une phase pré-
sentant le dopant, la source de revétement présen-
tantau moins 80% de densité théorique, caractérisé
en ce que le procédé comprend au moins les étapes
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de préparation suivantes :

- préparation d’'un mélange de poudre constitué
par de la poudre contenant du carbone et de la
poudre contenant le dopant

- frittage du mélange de poudre par frittage avec
passage direct de courant ou par pressage a
chaud a des températures de 1300°C a 3000°C
et une pression de 5 MPa a 50 MPa

- usinage mécanique du corps moulé fritté en
une source de revétement

Procédé selon larevendication 1, caractérisé en ce
que le dopant est un métal, un semi-métal, un oxyde
métallique, un semi-oxyde métallique, un nitrure mé-
tallique, un semi-nitrure métallique, un borure mé-
tallique, un semi-borure métallique, un siliciure mé-
tallique ou un semi-siliciure métallique.

Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé
en ce que le dopantestun élément du groupe formé
par le titane, le vanadium, le chrome, le zirconium,
le niobium, le molybdéne, le hafnium, le tantale, le
tungsténe, le silicium, un composé de type oxyde,
nitrure, borure ou siliciure d’'un élément du groupe
formé par le titane, le vanadium, le chrome, le zirco-
nium, le niobium, le molybdéne, le hafnium, le tan-
tale, le tungsténe ou un composé de type oxyde,
nitrure ou borure du silicium.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que la poudre con-
tenant du carbone et/ou la poudre contenant un
dopant présente une grosseur moyenne de particule
d’un diamétre inférieur a 50 pm.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que le corps moulé
fritté est traité thermiquement aprés le procédé de
frittage pour la graphitisation sans pression appli-
quée en plus a des températures dans la plage de
2000°C a 3000°C.

Source de revétement pour le dépbt physique en
phase vapeur pour la préparation de couches car-
bonées dopées, qui est préparée par frittage a partir
de composants sous forme de poudre et qui présen-
te du carbone comme matériau de matrice en une
proportion d’au moins 75% en mole et au moins un
dopant en une proportion entre 1% en mole et 25%
en mole, le dopant étant incorporé sous forme par-
ticulaire finement divisée dans la matrice carbonée
etla structure de la source de revétement présentant
au moins deux phases cristallographiques différen-
tes, au moins une phase présentant le dopant et la
source de revétement présentant une densité d’au
moins 80% de densité théorique.
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Source de revétement selon la revendication 6, ca-
ractérisée en ce que le dopant est un métal, un
semi-métal, un oxyde métallique, un semi-oxyde
métallique, un nitrure métallique, un semi-nitrure
métallique, un borure métallique, un semi-borure
métallique, un siliciure métallique ou un semi-siliciu-
re métallique.

Source de revétement selon la revendication 6 ou
7, caractérisée en ce que le dopant est un élément
du groupe formé par le titane, le vanadium, le chro-
me, le zirconium, le niobium, le molybdeéne, le
hafnium, le tantale, le tungsténe, le silicium ou un
composeé de type oxyde, nitrure, borure ou siliciure
d’un élément du groupe formé par le titane, le vana-
dium, le chrome, le zirconium, le niobium, le molyb-
déne, le hafnium, le tantale, le tungsténe ou un com-
posé de type oxyde, nitrure ou borure du silicium.

Source de revétement selon 'une quelconque des
revendications 6 a 8, caractérisée en ce que la dis-
tance moyenne entre les particules contenant un
dopant est inférieure a 50 um.

Source de revétement selon 'une quelconque des
revendications 6 a 9, caractérisée en ce que la
structure présente une structure orientée.

Utilisation d’'une source de revétement selon I'une
quelconque des revendications 6 a 10 pour le dépo6t
de couches carbonées dopées.
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Abb. 2
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